(12) DEMANDE VRNATIONALE PUBLEEE EN VERTU DU T 

EN MATlfeRE DE BREVETS (PCX) 



(19) Organisation Mondiale de la Propri6t6 
Intellectuelle 

Bureau international 

(43) Date de la publication intemationale 
29 avrfl 2004 (29.04.2004) 



RAI'^^^ 



5?/, 



lE COOPERATION 




PCX 



(10) Num^ro de publication intemationale 

wo 2004/035190 Al 



(51) Classification Internationale des brevets^ : 

BOIF 11/02, 3/08, 11/00 

(21) Niimero de la demande Internationale : 

PCT/FR2003/003035 

(22) Date de depot international : 

15 octobre 2003 (15.10.2003) 



(25) Langue de depot : 

(26) Langue de publication : 



firan^ais 
fran^ais 



(30) DoHoees relatives a la priorite : 

02/12803 15 octobre 2002 (15.10.2002) FR 

(71) Deposant et 

(72) Inventeur : ARNAUD, Christophe [FR/FR]; 4, rue Br^- 
montier, F-75017 Paris (FR). 

(74) Mandatalre : LAGET, Jean-Loup; Cabinet Peuscet, 78, 
avenue Raymond-Poincar^, F-75116 Paris (FR). 



(81) Etats deslgnes (national) : AE, AG, AL, AM, AT, AU, AZ, 
BA, BB, BG, BR, BY, BZ, CA, CH, CN, CO, CR, CU, CZ, 
DE, DK, DM, DZ, EC, EE, ES, FI, GB, GD, GE, GH, GM, 
HR, HU, ID. XL, IN, IS. JP. KE, KG. KP. KR, KZ, LC, LK, 
LR. LS. LT. LU, LV, MA, MD, MG, MK, MN, MW, MX, 
MZ, NI, NO, NZ, OM, PH, PL, PT, RO, RU, SC, SD, SE, 
SG, SK, SL, TJ, TM, TN, TR, TT, TZ, UA, UG, US, UZ, 
VC, VN, YU, ZA, ZM. ZW. 

(84) Etats designes (regional) : brevet ARIPO (GH, GM, KE, 
LS, MW, MZ, SD, SL, SZ, TZ, UG, ZM, ZW), brevet 
eurasien (AM, AZ, BY, KG, KZ, MD, RU, TJ, TM), brevet 
europeen (AT, BE. BG. CH. CY. CZ. DE. DK. EE. ES. FI, 
FR, GB, GR, HU, IE. IT, LU. MC. NL, PT. RO, SE. SI. SK, 
TR). brevet OAPI (BF, BJ. CF, CG. CI, CM, GA, GN. GQ, 
GW, ML. MR, NE. SN. TD. TO). 

Publiee : 

— avec rapport de recherche intemationale 

— avant r expiration du delai prevu pour la modification des 
revendications, sera republiee si des modifications sont re- 
gues 

[Suite sur la page suivantej 



(54) TlUe: METHOD AND DEVICE FOR MAKING A DISPERSION OR AN EMULSION 

(54) litre : PROCEDE ET DISPOSITIF DE FABRICATION D*UNE DISPERSION OU D'UNE EMULSION 



m 



o 




(57) Abstract: The invention concerns a method and a device for making a dispersion or an emulsion (41) from at least two fluids 
known to be unmiscible, said fluids constituting a dispersed phase (40) and a dispersing phase (44), the dispersed phase (40) being 
driven through a porous body (24) into the dispersing phase (44). The invention is characterized in that said porous body (24) is 
vibrated by a mechanical, electrical or magnetic excitation. 

(57) Abrege : Proc6d6 et dispositif de fabrication d'une dispersion ou d'une Emulsion (41) k partir d*au moins deux fluides r6putes 
non miscibles, lesdits fluides constituant une phase dispers^e (40) et une phase dispersante (44), ladite phase dispers6e (40) 6tant 
poussce k travers un corps poreux (24) dans la phase dispersante (44). caract^ris^ en ce que ledit corps poreux (24) est mis en vibration 
par une excitation de nature m^canique, ^lectrique ou magn^tique. 
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PROCEDE ET DISPOSITIF DE FABRICATION D'UNE 
DISPERSION OU D'UNE EMULSION 

- OBJET ET DOMAINE DE L'INVENTION - 
La pr^sente invention conceme un dispositif et iin procedd de 
fabrication d'une dispersion ou d'une emulsion d'au moins deux fluides 
reputes non miscibles. La fabrication d'une dispersion ou d'une 
emulsion est le melange de deux fluides non miscibles dans lequel Tun 
de ces fluides (appele « phase dispersee ») est disperse sous forme de 
gouttelettes dans Tautre fluide (appele « phase dispersante »). De la taille 
des gouttelettes dependent de nombreuses proprietes, et de fa9on 
generale plus cette taille est faible et homogene plus la dispersion est 
interessante : plus les gouttelettes sont petites plus la dispersion est 
stable ; dans le cas classique ou la phase dispersee est le vecteur d'un 
principe actif, plus petites sont les gouttes, meilleure est la diffusion du 
principe actif, 

- ET AT DE LA TECHNIQUE - 

Pour obtenir une certaine finesse de gouttes, il est connu 
d'utiliser une action mecanique d'agitation, en particulier par 
Tutilisation d'agitateurs a mobile toumant, d'appareils rotor - stator, 
d'appareils k pression, d'homogeneisateurs et autres appareils a jet, 
d'appareils ^ ultrasons, d'appareils d'emulsification membranaire. 

Les agitateurs a mobile toumant sont les plus anciens, on en 
connait bien le fonctionnement et les effets mecaniques ; de nombreuses 
etudes sur 1' influence de la g^ometrie des recipients et mobiles, ainsi que 
des vitesses d'agitations ont ete realisees. L'energie mecanique 
dispensee est tres inhomogene et les puissances volumiques limitees. De 
plus, I'effet mecanique n'est concentre qu'aux extremites du mobile. 

Dans les systemes rotor-stator on met en rotation une couronne 
par rapport a une autre et on fait passer le fluide a traiter entre les 
surfaces se faisant face, de ces deux couronnes. Ainsi la difference de 
Vitesse entre les couronnes cree un cisaillement que Ton optimise en 
diminuant la distance entre les deux couronnes. II existe de nombreuses 
geometries des appareils rotor-stator, certains systemes comprennent 
plusieurs rangees de couronnes. Ces systemes repandus dans I'industrie 
sont notamment adaptes aux dispersions de forte viscosite. 
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Les appareils a pression, les homogeneisateurs, les appareils 
connus sous le nom Microfluidizer (marque deposee) et autres appareils 
a jet font Tobjet des Evolutions les plus recentes. Le principe en est la 
mise sous pression (jusqu'a 200 MPa) d'un fluide, qui est gen^ralement 
une pre-dispersion suivie d'une detente brutale dans une t%te adaptee, 
apportant ainsi au fluide une energie mecanique importante. Les 
homogeneisateurs possddent une tete form6e d'une ouverture, d'un 
clapet et de plaques d'impact. Le principe du Microfluidizer (marque 
deposee) est de separer le flux principal et ensuite de creer une collision 
des flux secondaires. On citera egalement un systeme base sur la mise 
sous pression de la phase dispers6e, sa detente brutale en un jet coherent 
et enfin sa mise en contact avec la phase dispersante. Les dispositifs 
bases sur ces principes sont confrontes aux limites de resistance des 
equipements (forte usure, risque de rupture d'un materiel sous fortes 
contraintes). De plus, le principe meme de detente provoque un 
6chauffement du fluide qui peut etre prejudiciable pour le produit final. 

Les ultrasons constituent egalement un moyen d'exercer une 
action mecanique a T interface des deux phases. Plusieurs types de 
generateurs d' ultrasons existent : les premiers appeles transducteurs 
transforment un signal electrique oscillant en vibration ultrasonore ; les 
seconds appelEs sifflets transforment TEnergie d'un jet fluide en 
vibrations ultrasonores, sur le principe d'une lame vibrante ou d'une 
cavite resonnante. 

Plusieurs effets sont associ^s aux ultrasons : 

L'agitation (micro-courants) provoquee par les 
oscillations mecaniques ; 

Les variations de pression dans le milieu soimiis aux 

ultrasons ; 

La cavitation, phenomene de creation, oscillation et 
implosion de bulles, qui libere une energie tres importante ; 

L'avantage de tels systemes est d'arriver a des energies 
volumiques tr6s elevees. Cependant T energie est apportee de fa^on tres 
inhomogene et le phenomene de cavitation n'est pas encore 
completement decrit par la theorie, ce qui oblige dans le developpement 
de dispositifs et de precedes a adopter des approches essentiellement 
empiriques. 
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Un autre syst^me de fabrication d'emulsion est remulsification 
membranaire: on pousse au travers d'un corps poreux la phase dispersee 
qui forme des gouttes a la surface de ce corps, Tecoulement de phase 
dispersante d. la surface du corps poreux permet Tentrainement des 
gouttes. L'energie transmise a T interface est limit^e par les pertes dues 
aux frottements dans la phase dispersante ; en consequence les gouttes 
entrainees sont de taille plus 61evee (environ de 4 k 5 fois la taille de 
pore) et un phenom^ne de coalescence ^ la surface du corps poreux se 
produit augmentant la taille des gouttes et I'inhomogen^it^ des 
populations de gouttes. Le phenomene de coalescence intervient quand 
au moins deux gouttes formees sur des pores voisins se regroupent pour 
n'en former qu'une. Une solution a ce dernier phenomene perturbateur 
est envisagee dans les brevet JP2-214537. EUe consiste en I'ajout d'une 
irradiation ultrasonore du corps poreux. L'onde generee par un systeme 
standard de lavage est transmise par voie fluide. Avec une source 
ultrasonore de moyenne intensite I'agitation ainsi creee inhibe la 
coalescence mais avec un energie plus intense on se retrouve dans une 
configuration d'une machine de dispersion a ultrasons standard, avec les 
pertes mecaniques et une inhomogeneite des efFets. 

De fa9on generale, tous ces dispositifs presentent 
rinconv6nient plus ou moins prononc6 de requerir un apport global 
d'6nergie tres important par rapport a Tenergie utile au niveau 
microscopique (rendement inferieur i 10%). Ceci s'explique par le fait 
que r Anergic mecanique est transmise par les fluides jusqu'a Tinterface, 
engendrant des pertes par frottement fluide plus de dix fois sup6rieures L 
Tenergie utile. Cette deperdition d'energie se traduit en general par une 
elevation de temperature importante, ou un materiel que Ton fait 
travailler a ses limites pour obtenir des effets satisfaisants. De plus les 
volumes dans lesquels est apportee I'energie mecanique sont superieurs a 
10"''* pour des actions sur des volumes utiles (taille de particules en 
dispersion, cellules...) classiquement de I'ordre de 10''*m\ Au regard 
de la difference d'echelle, les dispositifs utilises ne peuvent assurer 
I'homogen^it^ de Taction mecanique, de ses effets et done du produit 
obtenu. 
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- EXPOSE DE L'INVENTION - 
L' invention a pour but de proposer un procede de fabrication 
d'une dispersion ou d'une emulsion d'au moins deux fluides reputes non 
miscibles qui evite les inconvenients precites et qui permette la 
fabrication d'une emulsion ou d'une dispersion homogene a gouttes 
fines. 

L'inveiition a aussi pour but de proposer un dispositif mettant 
en oeuvre ce procede, en exer9ant une action mecanique directement a 
I'interface des deux phases, ce qui permet d'obtenir des dispersions plus 
fines et plus homogenes avec un meilleur rendement energetique. 

A cet effet, I'invention a pour objet un procede de fabrication 
d'une dispersion ou d'une emulsion a partir d'au moins deux fluides 
reputes non miscibles constituant une phase dispersee et une phase 
dispersante, la phase dispersee etant pouss6 a travers un corps poreux 
dans la phase dispersante, caracterise en ce que ledit corps poreux est 
mis en vibration par une excitation de nature mecanique, electrique ou 
magn^tique. 

De preference, la phase dispersante circule a la surface de 
sortie du corps poreux. 

Selon une variante du proc6d6. Ton fait re-circuler I'emulsion 
dans le corps poreux qui se charge en phase dispersee au cours du 
processus. 

De maniere preferentielle, les fi-equences et/ou la puissance des 
vibrations sont controlees. 

Avantageusement, Ton ajoute im emulsifiant dans au moins 
I'une des deux phases. 

De preference, la phase dispersee est poussee a travers le corps 
poreux dans des conditions de temperature, de pression, de debit, de 
composition et d'agitation contrdl^es. 

Avantageusement, la phase dispersante circule ^ la surface du 
corps poreux dans des conditions de temperature, de pression, de debit, 
de composition et d'agitation controlees. 

Dans ime autre variante de ce precede on superpose a 
I'excitation aux frequences generant les vibrations du corps poreux, une 
onde dans les frequences des micro-ondes entratnant rechauffement du 
corps poreux. 
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Preferentiellement, le precede consiste k utiliser ladite 
dispersion ou emulsion pour fabriquer des produits cosmetiques, dermo- 
phannaceutiques ou pharmaceutiques. 

L' invention a egalement pour objet un dispositif pour la 
fabrication d'une dispersion ou d'une emulsion a partir d'au moins un 
fluide comprenant au moins : 

im corps poreux ayant une partie poreuse au travers de 
laquelle est apte a etre poussee ledit fluide, ledit corps poreux ayant une 
cavite dite interne, 

une enveloppe entourant de maniere etanche au moins 
ladite partie poreuse de fa9on a definir une cavite dite exteme dans 
laquelle debouche ladite partie poreuse, ledit fluide etant apte a etre 
amene dans ladite cavite exteme, 

caracterise en ce qu'il comporte un systeme de mise en vibration du 
corps poreux pour appliquer directement les vibrations au corps poreux. 

Au sens de Tinvention, « directement » est utilise dam;3 sens 
ou, contrairement a Tart anterieur, les vibrations ne sont pas 
essentiellement transmises via Tun des fluides. 

Au sens de Tinvention, le dispositif pent etre appliqu^ a la 
fabrication d'une emulsion ou d'une dispersion a partir de deux fluides 
reputes non miscibles ou a Thomogen^isation d'une emulsion ou d'une 
dispersion a partir d'un meme fluide. 

De preference le dispositif comprend un systeme 
d' alimentation dudit fluide capable de fournir ledit fluide dans la cavite 
exteme dans des conditions de temperature, de pression, de d6bit, de 
composition et d' agitation controlees. 

Avantageusement le dispositif comprend un systeme 
d'alimentation d'un autre fluide capable de foumir cet autre fluide dans 
ladite cavite inteme dans des conditions de temperature, de pression, de 
d6bit, de composition et d' agitation controlees. 

De maniere preferentielle, le dispositif comprend un systeme 
de soutirage permettant Tevacuation, et le stockage ou la transmission de 
r^mulsion ou de la dispersion vers un autre systeme ou encore la re- 
circulation de r emulsion ou de la dispersion. 

Selon un mode de realisation, le systeme de mise en vibration 
du corps poreux est constitue d'un bobinage relie a une source de 
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courant altematif entourant I'enveloppe permeable aux ondes 
magnetiques generees par le bobinage, le corps poreux etant realise en 
materiau magn6tostrictif. 

Selon un autre mode de realisation, le systeme de mise en 
vibration du corps poreux est constitue d'un tige conductrice disposee 
coaxialement au corps poreux, d'une enveloppe conductrice, ladite tige 
conductrice et ladite enveloppe etant reliees ^ une source de courant 
altematif, le corps poreux etant constitue d'un materiau piezo61ectrique. 

Pref^rentiellement, la tige conductrice et/ou la surface du corps 
poreux sont recouvertes d'un isolant. 

Selon encore un autre mode de realisation, le systeme de mise 
en vibration du corps poreux est constitue de deux transducteurs fixes 
aux extremites du corps poreux et relies a une source de courant 
altematif, lesdits transducteurs etant constitues d'un materiau 
piezoelectrique. 

Avantageusement, chaque transducteur comporte un moyen de 
support fixe a I'enveloppe comportant un evidement dans lequel est 
positionnee une extremite du corps poreux, ledit moyen de support 
comportant au moins une paire de trous radiaux, chaque paire contenant 
un element piezoelectrique dans un trou et un moyen elastique de 
soUicitation dans Tautre trou de la m6me paire pour maintenir r^lSment 
piezoelectrique en appui contre le corps poreux, les trous d'une m§me 
paire 6tant diam^tralement opposes. 

De maniere pref6rentielle, le moyen de support comporte deux 
paires de trous, les deux paires de trous etant disposes dans des 
directions perpendiculaires, et les deux elements piezoelectriques sont 
alimentes par des signaux decales d'un quart de periode Tun par rapport 
a Tautre, et, en association avec les ressorts de precontrainte, engendrent 
un deplacement du corps poreux selon une trajectoire globalement 
circulaire. 

- BREVE DESCRIPTION DES DESSINS - 
L' invention sera mieux comprise, et d'autres buts, details, 
caracteristiques et avantages de celle-ci apparaitront plus clairement au 
cours de la description explicative detaillee qui va suivre, de plusieurs 
modes de realisation de I'invention donnes a titre d'exemples purement 
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illustratifs et non limitatifs, en reference aux dessins schematiques 
annexes. 

Sur ces dessins : 

la figure 1 represente une coupe longitudinale d*un 
module contenant le corps poreux et un moyen d'excitation magn^tique, 
et une coupe selon Taxe A-A de ce module ; 

la figure 2 est une coupe longitudinale d*un module 
contenant le corps poreux et un moyen d'excitation electrique, et une 
coupe selon I'axe A-A de ce module ; 

la figure 3 est une coupe longitudinale d'un module 
contenant le corps poreux et tm moyen d'excitation m6canique, et une 
coupe selon I'axe A-A de ce module ; 

la figure 4 est une representation schematique d*une mise 
en oeuvre de 1' invention ; 

la figure 5 est une representation schematique d'une mise 
en oeuvre de Tinvention avec re-circulation de I'emulsion ou de la 
dispersion ; 

la figure 6 est une representation schematique d6taillee du 
dispositif presents sur la figure 5 ; 

la figure 7 est une coupe longitudinale d'un module 
contenant le corps poreux et un moyen d'excitation mecanique selon un 
second mode de realisation ; 

la figure 8 est une vue en perspective d'un manchon de 

raccord ; 

la figure 9 est une coupe selon I'axe DC de la figure 7 d'un 
module contenant le corps poreux et un moyen d'excitation 
mecanique ; et 

la figure 10 est un diagramme pr6sentant les r6sultats de 
I'exemple d' application. 

- DESCRIPTION - 

Sur les figures 1, 2, 3 et 7 le dispositif se presente sous forme 
de module actif 2, 102 et 202. 

Selon la figure 1, ce module 2 est compose d'un corps poreux 
24, d'lm bobinage 27 et d'une enveloppe 23. 

Le corps poreux 24 est sous forme d'un cylindre creux dont la 
partie poreuse 42 centrale est comprise dans I'enveloppe 23 de forme 
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cylindrique coaxiale au corps poreux 24. L'espace compris entre le corps 
poreux 24 et I'enveloppe 23 d^finit une cavite exteme 21. 

L'enveloppe 23 est relive aux extremit^s 43 du corps poreux 24 
par un syst6me d'6tancheit6 25 et 25'. Une cavite interne 22 est 
^galement definie a rinterieur du corps poreux 24. 

Le bobinage 27 relie ^ une source de courant altematif 4 de 
puissance et frequence reglables, produit un champ magn^tique oscillant. 
Le corps poreux 24 est realise dans un materiau magnetostrictif et 
l'enveloppe 23 dans un materiau permeable aux ondes magn6tiques 
produites par le bobinage 27. 

La phase dispersee 40 est amenee par Torifice 26 dans la cavite 
exteme 21, puis elle est poussee au travers de la partie poreuse 42 
jusqu'a la cavite interne 22, au niveau de la surface dite de sortie ou elle 
sera mise en contact avec la phase dispersante 44 circulant de I'extremite 
43 gauche du corps poreux vers celle de droite. La mise en contact de la 
phase dispersee 40 sous forme de gouttelettes aprds passage au travers de 
la partie poreuse 42 et de la phase dispersante 44 est a la base de 
Temulsion ou de la dispersion 41 . 

L'enveloppe 23 a pour r61e de comporter la phase dispersee 40 
qui sera pouss6e au travers du corps poreux 24 et permettre les vibrations 
du corps poreux 24 sans degradation de celui-ci. 

Le systeme d'6tanch6it6 25 et 25'pourra etre avantageusement 
compose de deux joints souples assurant a la fois I'etanch^it^ et la 
mobilite du corps poreux par rapport ii l'enveloppe 23. 

Le mode de realisation represente sur la figure 1 est un systdme 
de mise en vibration 51 par excitation magnetique c'est-a-dire que le 
systeme 51 est compose de la source de courant altematif 4 reliee au 
bobinage 27 dont la geometric permet d'exercer sur le corps poreux 24 
un champ magnetique altematif 

Le corps poreux 24 ainsi soumis a un champ magnetique 
oscillant vibre et exerce sur I'interface des deux phases 40 et 44, 1'action 
m^canique recherchee. Par cette action mecanique produite a I'interface 
des phases 40 et 44, les gouttelettes ainsi formees sont separees 
rapidement du pore d'ou elles proviennent et se m61angent a la phase 
dispersante 44 avec une taille de gouttelette tres petite. 
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Le mode de realisation represente sur la figure 2, illustre un 
systeme de mise en vibration 151 par excitation 61ectrique. 

Les Elements identiques porteront les memes references et ne 
seront pas a nouveau decrits. 

Le module actif 102 differe de celui presente sur la figure 1 
seulement par le systeme de mise en vibration. 

Le systdme de mise en vibration 151 comprend alors une 
source de courant altematif 4 reliee ^ des surfaces conductrices entre 
lesquelles on place le corps poreux 24. 

Les surfaces conductrices sont constituees par la couche 
conductrice 46 de Tenveloppe 23 et une tige conductrice 28 placee 
coaxialement au cylindre forme par le corps poreux 24. Chacune des 
surfaces conductrices 46 et 28 est reliee a une borne d'une source de 
courant altematif 4 de puissance et frequence reglables creant un champ 
electrique oscillant. 

La tige conductrice 28 est realisee dans un materiau conducteur 
avantageusement reconvert d'une couche isolante 45, de meme que 
renveloppe 23 comprend au moins ime couche conductrice 46 
avantageusement recouverte d'un isolant 47 (represente par le trait noir 
epais definissant le contour de la cavite exteme 21). 

Le corps poreux 24 realise dans un materiau piezo-electrique et 
soumis i ce champ, vibre et exerce ainsi a I'interface des phases 
dispers6e 40 et dispersante 44, Taction mecanique recherchee. 

Le mode de realisation represente sur la figure 3, illustre un 
systeme de mise en vibration 251 par excitation mecanique. 

Les elements identiques porteront les memes references et ne 
seront pas a nouveau decrits. 

Le module actif 202 differe de celui presente sur les figures 1 
et 2 seulement par le systeme de mise en vibration. 

Le systeme de mise en vibration 251 comprend alors une 
source de courant altematif 4 et 4' reliee a un ou plusieurs vibrateurs 
mecaniques couples (liaison mecanique) avec le corps poreux 24, 
pouvant etre avantageusement des transducteurs 29 et 29* en forme de 
collier fixes aux extremites 43 du corps poreux 24. 

Ces transducteurs 29 et 29' transmettent directement les 
vibrations au corps poreux 24. Dans ce cas, le systeme forme par les 
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transducteurs 29 et 29' et le corps poreux 24 forme un oscillateur 
exer9ant ainsi a Tinterface des phases dispersee 40 et dispersante 44, 
Taction mecanique recherchee. 

Un mode de realisation particulier des transducteurs 290 et 

5 290' en forme de collier est represents sur les figures 7 et 9. 

D'apres la figure 7, les transducteurs 290 et 290' sont places au 
niveau de chaque extremite 43 du corps poreux 24 de maniere fixe 
centre Tenveloppe 23 et le systeme d'etancheite 25 et 25'. 

Les transducteurs 290 et 290'sont formes d'un moyen de 

10 support 291 et 291' par exemple sous forme de collier octogonal 
comportant un evidement 52 coaxial a I'axe X et selon la figure 9, deux 
trous taraudes radiaux 293a et 293b. L'extremite 43 du corps poreux 24 
est emboitee dans un manchon de raccord 292 ou 292' lui meme place 
dans I'evidement coaxial 52. 

15 Ce manchon de raccord 292, d'apres la figure 8 est une piece 

fa9onnee composee d'un cylindre creux traversant un cube de largeur 
superieure au diametre exteme du cylindre au niveau de sa portion 
mSdiane c'est k dire qu'au niveau de la portion mediane du manchon 
292, la section se pr6sente sous la forme d'un carre evide d'un cercle 

20 correspondant au diametre interne du cylindre. L'extremite 43 du corps 
poreux 24 est placee de maniere fixe dans le manchon 292 de maniere 
que le manchon 292 transmette le mouvement qui lui est appiiquS au 
corps poreux 24. 

Selon la figure 9, dans chaque trou 293a et 293b est place un 

25 element piezo-electrique 294 et un ressort de precontrainte 295 de part et 
d' autre du manchon de raccord 292. Quatre vis de reglage 296a, 296b, 
296c et 296d obturent les extremites de chaque trou 293a et 293b. Les 
ressorts de precontrainte 295 sont precontraints en compression au 
moyen des quatre vis 296a, 296b, 296c et 296d precitees. 

30 Les elements piezo-electriques 294 sont alimentes par deux 

signaux electriques periodiques en quadrature I'un par rapport a I'autre 
(i.e. : decalage d'un quart de periode) et subissent une Elongation 
proportionnelle a la tension d'alimentation. lis agissent en traction et en 
compression perpendiculairement a I'axe du corps poreux 24 gen^rant 

35 ainsi des modes de vibration des extremites 43 du corps poreux 24 
entrainant sa flexion. Comme le signal d 'entr6e est rarement pur, c'est a 
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dire qu'il comporte en outre le signal principal k une frequence donn6e, 
d'autres signaux secondaires it d*autres frequences, les mouvements 
alors d6crits par les sections transversales du corps poreux 24 sont 
composes d'une somme de trajectoires circulaires (correspondant 
chacune a une frequence du signal d'entree), garantissant sur une section 
une trajectoire globale circulaire. En outre, les deux signaux d'entree sur 
les deux elements piezoelectriques sont identiques au quart de p6riode 
pres, pour assurer que chaque point du corps poreux 24 au niveau d*une 
section transversale donnee subisse les m6mes vibrations et garantir ainsi 
une homogeneite d'action mecanique. 

Les transducteurs 290 et 290' sont alimentes par des signaux de 
frequences distinctes correspondant chacun a un mode propre du 
systeme. Ceci permet une optimisation et un bon contrdle de la 
generation des vibrations, tout en evitant les noeuds de vibration ou 
Taction mecanique serait absente. 

Dans le mode de mise en ceuvre de I'invention represents sur la 
figure 4, le dispositif comprend un module actif 2 relie par la 
canalisation 5 au systeme d'alimentation 1 en phase dispers6e 40, par la 
canalisation 7 au systeme d'alimentation 8 en phase dispersante 44 et par 
la canalisation 6 au systeme de soutirage 3. Le module actif 2 est 
egalement relie a une source de courant alteraatif 4. 

La source de courant altematif 4 apporte au module actif 2 
I'energie necessaire a la generation de Taction mecanique necessaire a la 
generation de fines gouttelettes. Le systeme de soutirage 3, relie au 
module actif 2 par la canalisation 6 permet Tevacuation de Temulsion ou 
de la dispersion 41 du corps poreux 24. 

Une variante de cette mise en oeuvre, representee sur la figure 5 
comprend les memes elements que dans le mode de mise en oeuvre 
precedent a part qu'une canalisation 17 relie le systeme de soutirage 3 au 
module 2. Le systeme de soutirage 3 permet alors le retour de Temulsion 
ou de la dispersion 41, creant ainsi une re-circulation. 

Selon la figure 6, dans cette variante de mise en oeuvre le 
systdme de soutirage 3, est compose d'au moins un reservoir 30 et d'une 
pompe 33 situee entre ce reservoir 30 et la canalisation 17. Le reservoir 
30 est muni d'un systeme d'agitation 31 et d'un systeme de maintien de 
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la temperature 50 compose d'un bain thermostats 35 et d*une spire 
echangeuse 34. 

Le systeme d' alimentation 1 en phase dispersee 40 comprend 
une alimentation 48 en gaz sous pression compos6e d*un reservoir 13 
(bouteille sous pression, ou compresseur couple a un vase d'expansion) 
et d'un detendeur 14. Le systeme 1 comprend egalement un reservoir 10 
de phase dispersee 40, pressurisable, muni d'un systeme d'agitation 11, 
et monte sur un peson ou une balance 15. Le systeme 1 comprend enfin 
une vanne de sectionnement 12. 

Le detendeur 14 permet de fixer la pression a laquelle est 
poussee la phase dispersee 40 au niveau du systeme d' alimentation 1 . 

Le peson ou une balance 15 sont utilises pour controler la 
masse et le flux de phase dispersee 40 injectee dans le systeme 
d'alimentation 1 . 

- EXEMPLE D*APPLICATION - 

Un mode de realisation de Tinvention est maintenant decrit a 
titre d'exemple non limitatif. 

Le module actif utilise correspond k celui represente sur la 
figure 3 avec un mode de realisation identique a celui de la figure 6. 

Le module actif peut 6tre avantageusement un module de 
filtration tangentielle monocanal adapte a I'application, utilisant des 
corps poreux en ceramique hydrophile de diametre de pore 0,1 jim et 
0,8 Jim. Un corps poreux cylindrique creux de longueur entre 20 et 30 
mm et de rayon exterieur entre 10 et 15 mm et de rayon interieur entre 7 
et 12 mm sera utilise. 

L'exemple de realisation conceme la fabrication d'une 
emulsion 41 de type huile dans I'eau, composee par exemple de 10 % 
d'huile de soja, 0,5 % d'emulsifiant Tween 20 (marque deposee) et 
89,5 % d'eau. 

Un melange de 4,8 % de Tween 20 et 95,2 % d'huile est realise 
dans le reservoir 10 sous agitation. Puis une quantite d'eau X est mise en 
circulation a partir du reservoir 30. Une fois la vanne 12 fermee, le 
detendeur 14 est regie sur une pression entre 0,1 et 5 bars. Les 
transducteurs 29 et 29' sont alimentes independamment avec la source 
de courant altematif 4 (composee de deux sources separees) avec des 
signaux de puissances comprises entre 0 W et 2 kW et de deux 
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frequences dont une est comprise entre 14 et 16 kHz et la deuxieme entre 
18 et 22 kHz. Puis la vanne 12 est ouverte et referm^e lorsque la quantite 
de melange huile + emulsifiant atteint 0,1 173X. Ehirant toute Toperation, 
la temperature est maintenue autour d'une temperature de consigne 
comprise entre 15 et 25°C. 

Afin de verifier I'apport des vibrations dans I'effet technique 
recherche, la meme experience est realisee sans vibration. Puis les 
repartitions volumiques des tailles de gouttes des Emulsions obtenues 
avec ou sans vibrations sont mesur^es par un granulometre a diffraction 
laser Malvern (marque deposee). Les resultats des mesures pour un corps 
poreux 24 de taille de pores de 0,8 ^m avec et sans vibrations generics 
par une puissance de SOW sont illustres sur la figure 10, diagramme 
presentant le pourcentage volumique des populations de gouttes en 
fonction de leur taille (en echelle logarithmique). La repartition des 
populations est representee par un trait interrompu pour I'essai sans 
vibration et avec un trait continu pour I'essai avec vibrations. On 
constate dans chaque cas la presence de plusieurs populations de gouttes, 
identifi^es par plusieurs pics. La presence de ces memes populations de 
gouttes a ete confirmee par des images prises avec un microscope 
electronique (images non representees). 

Une grande proportion de population de taille elevee est 
observee dans le cas ou aucune vibration n'est appliqu^e (plus de 15 % 
volumique) et semble etre due au ph6nomene de coalescence. En outre 
une nette diminution de cette proportion est observee (environ 12 % 
volumique) avec I'utilisation de vibrations. Ainsi Tutilisation des 
vibrations semble inhiber la coalescence. On constate aussi un decalage 
des pics vers des valeurs de taille plus faible (de 30 jim pour les essais 
sans vibration et 10 jim pour les essais avec vibrations) ce qui semble 
indiquer que les vibrations facilitent la formation et I'arrachement des 
gouttes. II semble egalement que les vibrations facilitent le flux de phase 
dispersee k travers le corps poreux 24 car des ecarts de 10 % ont ete 
constates lors des essais. Ces hypotheses ne doivent, neanmoins, 
aucunement etre considerees comme limitatives de 1' invention. 

En outre avec une puissance electrique de 200 W et un corps 
poreux 24 de diamdtre de pore de 0,1 \im, une emulsion 41 dont la taille 
de goutte est inferieure a 300 nm est obtenue (resultats non repr6sent6s). 
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II peut Stre interessant d'appliquer cet exemple notamment a la 
fabrication de produits cosm6tiques, dermo-pharmaceutiques ou 
phannaceutiques. 

Dans la description detaillee des dessins qui precede. Ton aura 
distingue trois systemes de mise en vibration du corps poreux : par 
excitation mecanique 251, electrique 151 ou magn6tique 51. Ces divers 
systemes 51, 151 et 251 sont susceptibles d'etre couples pour un effet 
optimal. II faut egalement noter que, dans le cas des excitations 
magnetiques et electriques, les deux principes ont ete distingues. 
Cependant la generation d'un champ magnetique oscillant entraine selon 
les equations de Maxwell la generation d'un champ electrique oscillant 
(et inversement), couplant de fait les deux effets. 

Les vibrations de la surface de sortie du corps poreux 24 
agissent dans cette invention, liberant une energie mecanique de rupture 
directement a Tinterface des phases dispersee 40 et dispersante 44, 
permettant d'6viter la formation de grosses gouttes et generant la 
formation de fines gouttes de phase dispersee 40 dans la phase 
dispersante 44 k la base de T^mulsion 41. 

Le systdme permet ainsi de transmettre ^ I'interface des deux 
phases 40 et 44 une Anergic importante ; la transmission se faisant par un 
solide (le corps poreux 24) et non par les fluides. II semble que dans ces 
conditions les phenomenes de coalescence soient inhibes, et le 
m^canisme de formation et d'arrachement des gouttes acceler^. Cette 
hypothese ne doit, neanmoins, aucunement 6tre considdree comme 
hmitative de 1' invention. 

Le choix du mode de mise en vibration impose des propri^tes 
magnetostrictives, piezoelectriques ou electrostrictives au corps poreux. 
D'autres proprietes, geometriques, mecaniques, physico-chimiques, 
chimiques sont determinees par I'application. 

La forme generale du corps poreux 24 doit permettre 
d'optimiser la surface au travers de laquelle passe la phase dispersee 40 
tout en facilitant la transmission ou la generation de vibrations. L'une de 
ces formes, le cylindre creux (on reprend alors le principe de montage de 
membrane de filtration tangentielle), est celle qui a 6t6 pr6sentee 
precedemment. On peut citer egalement k titre d'exemple un cylindre 
plein plac6 dans une canalisation la phase dispersee s'ecoulant selon 
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I'axe du cylindre, ou encore un bouchon fix6 dans une canalisation, et 
dont la surface de sortie affleure la surface int^rieure d'une cuve agitee. 
La porosite, la taille de pores et Pepaisseur du corps poreux 24 
determinent le volume efficace, et la duree de Taction mecanique. La 
resistance mecanique et I'elasticite jouent sur Tamplitude des vibrations 
et done I'intensite de Taction mecanique. Le caractere hydrophile / 
hydrophobe peut modifier sensiblement les trajets du fluide au travers du 
corps mais egalement Tinterface corps poreux 24 // phase dispersee 40 // 
phase dispersante 44 (angle de contact). On choisit alors 
avantageusement un corps 24 ayant une bonne affinite avec la phase 
dispersante 44 afin de favoriser le decollement des gouttes de phase 
dispersee 40. II faut egalement que les materiaux choisis soient 
compatibles avec les produits utilises. En utilisant un corps non 
permeable aux micro-ondes il est impossible de chauffer ce corps et 
d*ajouter a Tefifet mecanique un effet thermique. 

De fa9on g6nerale on note que le corps poreux 24 n'est pas 
necessairement homogene. A titre d'exemple on peut choisir un corps 
poreux 24 dont seule la couche au contact de la phase dispersante 44 
possede une porosite adapt^e, le reste du corps 24 servant de support ^ 
cette couche. De mdme, pour garantir Tetanch6ite n^cessaire au passage 
impose de la phase dispersee 40 a travers le corps poreux 24, une partie 
du corps 24 situee a ses extremites 43 peut etre non poreuse. Ainsi on 
d^finit les proprietes du corps poreux 24 et par suite sa composition et 
son traitement, en fonction de T application. 

Bien que Tinvention ait ete decrite en relation avec plusieurs 
modes de realisation particuliers, il est bien evident qu'elle n*y est 
nullement limitee et qu'elle comprend tous les equivalents techniques 
des moyens decrits ainsi que leurs combinaisons si celles-ci entrent dans 
le cadre de Tinvention. 
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REVENDICATION 

1) Precede de fabrication d*ime dispersion ou d'une 
emulsion (41) a partir d'au moins deux fluides reputes non miscibles, 
lesdits fluides constituant une phase dispersee (40) et une phase 
dispersante (44), ladite phase dispersee (40) etant poussee a travers un 
corps poreux (24) dans la phase dispersante (44), caracterise en ce que 
ledit corps poreux (24) est mis en vibration par une excitation de nature 
mecanique, electrique ou magnetique. 

2) Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que la 
phase dispersante (44) circule a la surface de sortie du corps poreux (24). 

3) Procede selon la revendication 2, caracterise en ce que 
Ton fait re-circuler T^mulsion (41) dans le corps poreux (24) qui se 
charge en phase dispersee (40) au cours du processus. 

4) Procede selon Tune quelconque des revendications 
pr^c6dentes, caracterise en ce que les frequences et/ou la puissance des 
vibrations sont contrdlees. 

5) Proc6de selon Tune quelconque des revendications 
precedentes, caracteris6 en ce que Ton ajoute un emulsifiant dans au 
moins I'une des deux phases (40, 44). 

6) Procede selon Tune quelconque des revendications 
precedentes, caracterise en ce que la phase dispersee (40) est poussee ^ 
travers le corps poreux (24) dans des conditions de temperature, de 
pression, de debit, de composition et d'agitation controiees. 

7) Procede selon Tune quelconque des revendications 
precedentes, caracterise en ce que la phase dispersante (44) circule a la 
surface du corps poreux (24) dans des conditions de temperature, de 
pression, de debit, de composition, et d'agitation controlees. 

8) Procede selon Tune quelconque des revendications 
precedentes, caracterise en ce que Ton superpose k Texcitation aux 
frequences generant les vibrations du corps poreux, une onde dans les 
frequences des micro-ondes entrainant rechauffement du corps poreux 
(24). 

9) Procede selon Tune quelconque des revendications 
precedentes, caracterise en ce qu'il consiste a utiliser ladite dispersion ou 
emulsion (41) pour fabriquer des produits cosmetiques, denno- 
pharmaceutiques ou pharmaceutiques. 
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10) Dispositif pour la febrication d'une dispersion ou d*une 
Emulsion (41) a partir d'au moins un fluide, comprenant au moins : 

un corps poreux (24) ayant une partie poreuse (42) au 
travers de laquelle est apte a etre poussee ledit fluide (40), ledit corps 
poreux (24) ayant une cavite dite interne (22), 

une enveloppe (23) entourant de maniere 6tanche au 
moins ladite partie poreuse (42) de fa9on a d6finir une cavit6 dite exteme 
(21) dans laquelle debouche ladite partie poreuse (42), ledit fluide (40) 
etant apte a etre amene dans ladite cavite exteme (21), 
caracterise en ce qu'il comporte un systeme de mise en vibration (51, 
151, 251) du corps poreux (24) pour appliquer directement des vibrations 
au corps poreux (24). 

1 1) Dispositif selon la revendication 10, caracterise en ce qu'il 
comprend un systeme d'alimentation (1) dudit fluide (40) capable de 
foumir ledit fluide (40) dans la cavite exteme (21) dans des conditions 
de temperature, de pression, de debit, de composition et d'agitation 
contrdlees. 

12) Dispositif selon I'une quelconque des revendications 10 
ou 11, caracterise en ce qu'il comprend un systdme d'alimentation (8) 
d'un autre fluide (44) capable de foumir cet autre fluide (44) dans ladite 
cavite inteme (22) dans des conditions de temperature, de pression, de 
debit, de composition et d'agitation contrdlees. 

13) Dispositif selon I'une quelconque des revendications 10, 
11 ou 12, caracterise en ce qu'il comprend un systeme de soutirage (3) 
permettant I'evacuation, et le stockage ou la transmission de I'emulsion 
ou de la dispersion (41) vers un autre systeme ou encore la re-circulation 
de I'emulsion ou de la dispersion (41). 

14) Dispositif selon Time quelconque des revendications 10 a 
13, caracterise en ce que le systeme de mise en vibration (51) du corps 
poreux (24) est constitue d'un bobinage (27) relie a une source de 
courant altematif (4) entourant I'enveloppe (23) permeable aux ondes 
magnetiques generees par le bobinage (27), le corps poreux (24) etant 
realise en materiau magnetostrictif 

15) Dispositif selon I'une quelconque des revendications 10 ^ 
13, caracterise en ce que le systeme de mise en vibration (151) du corps 
poreux (24) est constitue d'une tige conductrice (28) disposee 
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coaxialement au corps poreux (24), d'une enveloppe (23) conductrice, 
ladite tige conductrice (28) et ladite enveloppe (23) etant reliees a une 
source de courant altematif (4), le corps poreux (24) etant constitue d'un 
materiau piezoelectrique. 

16) Dispositif selon la revendication IS, caracterise en ce que 
la tige conductrice (28) et/ou la surface du corps poreux (24) sont 
recouvertes d'un isolant (45 ;47). 

17) Dispositif selon Tune quelconque des revendications 10 a 
13, caracterise en ce que le systeme de mise en vibration (251) du corps 
poreux (24) est constitue de deux transducteurs (29, 29') fixes aux 
extremites (43) du corps poreux (24) et relies a une source de courant 
altematif (4), lesdits transducteurs (29, 29') etant constitues d'un 
materiau piezoelectrique. 

18) Dispositif selon la revendication 17, caracterise en ce que 
chaque transducteur (290, 290') comporte un moyen de support (291) 
fixe a I'enveloppe (23), ledit moyen de support (291) comportant un 
6videment (52) dans lequel est positionnee une extr6mite (43) du corps 
poreux (24), ledit moyen de support (291) comportant au moins une 
paire de trous radiaux (293a, 293b), chaque paire contenant un Element 
piezoelectrique (294) dans un trou et un moyen elastique de soUicitation 
(295) dans Tautre trou de la meme paire (293a, 293b) pour maintenir 
I'element piezoelectrique (294) en appui contre le corps poreux (24), les 
trous d'une meme paire (293a, 293b) 6tant diametralement opposes. 

19) Dispositif selon la revendication 18, caracterise en ce que 
le moyen de support (291) comporte deux paires de trous (293a, 293b), 
les deux paires de trous (293a, 293b) etant disposes dans des directions 
perpendiculaires, et en ce que les deux elements piezoelectriques (294) 
sont alimentes par des signaux decales d'un quart de periode Tun par 
rapport a T autre, et en association avec les ressorts de precontrainte 
(295), engendrent un deplacement du corps poreux (24) selon une 
trajectoire globalement circulaire. 




Fig. 9 
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Fig. 10 
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